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Abstract : 

DEI 9829809 A 

Production of an ester (I) from alcohol (II) and carboxylic acid (III) involves 

(a) passing a mixture containing (II) and/or (III) into a distillation column 
with separate zones for reactive inserts (A) below, and conventional inserts 
(B) above, the inlet; 

(b) reacting (II) with (HI) on the reactive inserts in the presence of a catalyst; 

(c) separating the reaction mixture into higher-boiling (I) in the reboiler and 
lower-boiling azeotrope of (II), water and (I) at the top; and 

(d) phase separation of the azeotrope into an organic phase, which is recycled, 
and an aqueous phase. 

Specifically, (i) a heterogeneous catalyst is used in stage (b); and (ii) (I) is 
discharged as pure product above the reboiler inlet and between other 
conventional inserts (C), which are different from inserts (B). 
Also claimed is the plant used in the process. 

USE - For esterification of n-butanol with acetic acid (claimed), and also in 
the production of other esters, e.g. other alkyl acetates and glycol ether 
acetates. 

ADVANTAGE - In butyl acetate production, ester in the sump is normally 
contaminated with butanol and acetic acid and optionally acid catalyst, and 
must be purified by neutralisation, extraction and distillation. Existing 
processes employs reactive inserts and uses a homogeneous catalyst, 
preferably sulfuric acid, which is corrosive and forms toxic sulfates. The 
present method forms crude ester containing alcohol, which must be distilled 
off in another column, reduces cost of equipment and uses a heterogeneous 
catalyst, to avoid the drawbacks of sulfuric acid. (Dwg.1/1) 
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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

® Verfahren zur Herstellung von Estern 

® Verfahren zur Herstellung von Estern aus Alkohol und 17 



Verfahren zur Herstellung von Estern 

Verfahren zur Herstellung von Estern aus Alkohol und 
Carbonsaure durch a) Zufuhrung eines Gemisches, ent- 
haltend mindestens Alkohol und/oder Carbonsaure als 
Edukte, in eine Destillationskolonne mit getrennten Teil- 
bereichen aus reaktiven und konventionellen Einbauten, 
wobei sich die reaktiven Einbauten unterhalb der Zufuh- 
rung des Gemisches und konventionelle Einbauten ober- 
halb der Zufuhrung des Gemisches befinden, b) Umset- 
zung des Alkohols mit der Carbonsaure in den reaktiven 
Einbauten in Gegenwart eines Katalysators, c) destillative 
Trennung des anfallenden Reaktionsgemischs in den ho- 
her siedenden Ester und ein niedriger siedendes Azeotrop 
aus Alkohol, Wasser und Ester, wobei der Ester im Sumpf 
anfallt und das Azeotrop uber Kopf abgezogen wird, d) 
Scheiden des Azeotrops in einem Phasentrenner in eine 
waftrige und eine organische Phase und Ruckfuhrung der 
organischen Phase in den Kopf der Destillationskolonne, 
wobei in Stufe b) ein heterogener Katalysator eingesetzt 
wird und in Stufe c) der Ester oberhalb des Sumpfes als 
Reinprodukt zwischen weiteren, von denen in Stufe a) 
sich in der Anordnung unterscheidenden konventionellen 
Einbauten, die oberhalb des Einlasses eines Umlaufver- 
dampfers angeordnet sind, abgezogen wird. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
Estern aus Alkohol und Carbonsaure mittels eines Katalysa- 
tors und Ablrennung des Esters in einer mit Einbauten ver- 5 
sehenen Rektifikationskolonne. 

Einbauten sind hier ein allgemeiner Begriff fiir Boden, 
Fullkorper und Packungen. Solche Einbauten, die zusatzlich 
die Fixierung heterogener Katalysatoren ermoglichen (siehe 
beispielsweise EP-B-0 396 650 und EP-B-0 008 860), oder to 
solche Einbauten, deren Gestaltung Verweilzeit fur homo- 
gen katalysierte Reaktionen bereitstellt und die mit homoge- 
nen Katalysatoren beaufschlagt sind, werden im folgenden 
als reaktive Einbauten (Reaktionsboden, reaktive Fullkor- 
per, reaktive Packung) bezeichnet. Einbauten zu ausschlieB- 15 
lich destillativen Zwecken werden als konventionell be- 
zeichnet. 

Es ist bekannt, beispielsweise Butylacetat durch eine ka- 
talytische Veresterung von Essigsaure mil Butanol in der 
Flussigphase zu gewinnen. Dabei werden die Ausgangs- 20 
stoffe in einem Reaktor bis zum Erreichen des chemischen 
Gleichgewichts umgesetzt. Der Ausgangsstrom des Reak- 
tor s wird einer Rektifikationskolonne zugefuhrt, in der das 
Veresterungswasser mit dem Azeotrop aus Butylacetat und 
Butanol uber Kopf abgezogen wird. Ein Phasenscheider 25 
trennt die organische von der waBrigen Phase und fuhrt die 
organische Phase in die Kolonne zuruck. Das chemische 
Gleichgewicht verlagert sich durch Abdampfen des Was- 
sers, so daB auf den in kleiner Zahl vorgesebenen Reaktions- 
boden weiterer Umsatz zu Butylacetat erfolgt. Obwohl hier 30 
die Siedepunkte der Ausgangsstoffe zwischen denen der 
Produkte liegen, konnen sie wegen des ausgepragten Real- 
verhaltens der Stoffsysteme nicht durch rein destillative 
MaBnahmen aus dem Sumpf der Kolonne ferngehalten wer- 
den. Der Umsatz ist daher nicht vollstandig und das Sumpf- 35 
produkt enthalt neben dem zu gewinnenden Butylacetat Re- 
ste der Ausgangsstoffe Butanol und Essigsaure sowie gege- 
benenfalls einer katalysierenden Saure. Die Essigsaure wird 
neutralisiert und als Salz mit Wasser extrahiert. Butanol- 
uberschuB und Wasserreste werden in nachgeschalteten Ko- 40 
lonnen abgetrennt. 

In dem aus der Zeitschrift Chemie Ingenieur Technik 
(Chemie-lng.-Techn. 43. Jahrg./1971 Nr. 18, Seite 1001 bis 
1007) bekannten Verfahren zur Herstellung von Estern aus 
Alkohol und Carbonsaure findet die Veresterung in den re- 45 
aktiven Einbauten einer Destillationskolonne statt. Im obe- 
ren Teil dieser Destillationskolonne befinden sich konven- 
tionelle Einbauten, wobei die reaktiven Einbauten sich un- 
terhalb des Zulaufes des einzusetzenden Gemisches befin- 
den. Dieses Gemisch enthalt neben den Edukten zusatzlich 50 
noch den Katalysator. Es handelt sich dabei urn einen homo- 
genen Katalysator, bevorzugt urn Schwefelsaure. Letztere 
fallt im Sumpf der Destillationskolonne an und wird in den 
ProzeB zuruckgefuhrt. Die Verwendung von Schwefelsaure 
macht sich durch Korrosion der betreffenden Anlagenberei- 55 
che und durch die Bildung zu entsorgender, giftiger Sulfat- 
verbindungen negativ bemerkbar. Der neben der Schwefel- 
saure im Sumpf der Destillationskolonne anfallende Ester 
wird dampffdrmig kurz oberhalb des Sumpfes abgezogen. 
Dieser Rohester enthalt noch Alkohol, welcher als Leicht- 60 
sieder in einer weiteren, noch zusatzlich erforderlichen De- 
stillationskolonne abdestilliert wird, urn das Reinprodukt zu 
erhalten. 

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, das vorstehend 
beschriebene Verfahren zur Herstellung von Estern so zu 65 
verbessern, daB 

1 . der apparative Aufwand reduziert wird; 



2. ein heterogener Katalysator eingesetzt wird, urn die 
milder homogenen Katalyse (Verwendung von Schwe- 
felsaure) verbundenen Nachteile zu umgehen. 

Die Losung dieser Aufgabe geht aus von dem Verfahren 
zur Herstellung von Estern durch 

a) Zufuhrung eines Gemisches, enthaltend mindestens 
Alkohol und/oder Carbonsaure als Edukte, in eine De- 
stillationskolonne mit getrennten Teilbereichen aus re- 
aktiven und konventionellen Einbauten, wobei sich die 
reaktiven Einbauten unterhalb der Zufuhrung des Ge- 
misches und konventionelle Einbauten oberhalb der 
Zufuhrung des Gemisches befinden, 

b) Umsetzung des Alkohols mit der Carbonsaure in 
den reaktiven Einbauten in Gegenwart eines Katalysa- 
tors, 

c) destillative Trennung des anfallenden Reaktionsge- 
mischs in den hoher siedenden Ester und ein niedriger 
siedendes Azeotrop aus Alkohol, Wasser und Ester, 
wobei der Ester im Sumpf anfallt und das Azeotrop 
uber Kopf abgezogen wird, 

d) Scheiden des Azeotrops in einem Phasentrenner in 
eine waBrige und eine organische Phase und Riickfuh- 
rung der organischen Phase in den Kopf der Destillati- 
onskolonne. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren ist dadurch gekenn- 
zeichnet, daB in Stufe b) ein heterogener Katalysator einge- 
setzt wird und in Stufe c) der Ester oberhalb des Sumpfes als 
Reinprodukt zwischen weiteren, von denen in Stufe a) sich 
in der Anordnung unterscheidenden konventionellen Ein- 
bauten, die oberhalb des Einlasses eines Umlaufverdamp- 
fers angeordnet sind, abgezogen wird. 

ErfindungsgemaB wird auch eine Vorrichtung zur Durch- 
fuhrung des oben genannten Verfahren s bereitgestellt, wo- 
bei diese folgende Einrichtungen enthalt: 

i) eine Destillationskolonne mit reaktiven und konven- 
tionellen Einbauten 

ii) einen Phasentrenner 

iii) eine Strippkolonne 

iv) einen Umlaufverdampfer 

v) gegebenenfalls einen Vorreaktor 
und Verbindungsleitungen zwischen den Einrichtungen 
i) bis v). 

Fur den Einbau heterogener Katalysatoren in Destillati- 
onskolonnen sind in der Literatur zahlreiche Konstruktions- 
moglichkeiten beschrieben. Hierzu gehoren Verweilzeitbo- 
den, bei denen der Katalysator auf den Boden oder in deren 
Ablaufschachten angeordnet sein kann, ferner beschichtete 
Fullkorper (TO Clausthal), gewickelte und strukturierte 
Packungen mit eingewebtem Katalysator (Sulzer, Koch, CD 
Tech). 

Als Veresterungskatalysatoren kommen beliebige saure 
Katalysatoren (H + -Form), wie Ionenaustauscherharze (Le- 
watit® der Bayer AG-Leverkusen), in Frage. Je nach Tempe- 
raturbestandigkeit der Katalysatoren kann der Druck und 
damit die Reaktionstemperatur variieren. Der entsprechende 
Anstieg der Reaktionsgeschwindigkeit erlaubt eine kom- 
paktere Gestaltung der Kolonne. 

Die Temperaturen sind so zu wahlen, daB der Katalysator 
nicht geschadigt wird. Gleichzeitig ist es wunschenswert, 
die Kondensationstemperaturen deutlich uber der Umge- 
bungstemperatur zu halten. Die Zusammenhange zwischen 
Konzentrationen, Druck und Temperaturen fur ein gegebe- 
nes Stoffsystem sind an sich bekannt. 
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Fur das System Butanol/Essigsaure/Wasser/Butylacetat 
folgl fur eine ihennische Belastungsgrenze des Kaialysators 
von z. B. 150°C damit ein moglicher Druckbereich von 
300-2000 mbar und Temperaturen von 500-1 60°C im Ko- 
lonneninnern. Zu bevorzugen ist der Betrieb unter Athmo- 5 
spharendruck. Durch die Abhangigkeit der Reaktionsge- 
schwindigkeit von der Systemtemperatur besiimmt sich das 
erforderliche Katalysatorvolumen. 

Eine Deaklivierung des eingebauten Katalysators, z. B. 
durch Fremdionen, kann durch ein vorgeschaltetes soge- 10 
nannies Guard-Bett reduziert werden. Dieses Bett enthalt 
die auch in der Destillationskolonne eingesetzten heteroge- 
nen Katalysatoren. Der Vorteil eines solchen Betts ist, daB es 
nach Deaklivierung seines Katalysators wahrend des Be- 
triebs relativ leicht ausgetauscht werden kann, insbesondere 15 
wenn ein parallel zuschaltbares Ersatz-Guard-Bett vorgese- 
hen ist. Hierdurch wird die Betriebslaufzeit der Gesamtan- 
lage ganz betrachtlich verlangert. Dieses Bett laBt sich auch 
zu einem vollstandigen Vorreaktor erweitern, womit das Re- 
aktionsvolumen in der Kolonne reduziert wird. 20 

GemaB einer vorteilhaften Ausbildung der Erfindung 
kann die Rektiflkationskolonne vorteilhafterweise in Berei- 
che unierteilt sein, die konventionelle oder reaktive Einbau- 
ten unterschiedlicher Art aufweisen konnen. 

Die Zulaufe konnen prinzipiell an unterschiedlichen Stel- 25 
len erfolgen, so daB das leichterfluchtige Edukt im unteren, 
das schwererfluchtige im oberen Teil der Rektiflkationsko- 
lonne zugegeben wird. Die Edukte durchlaufen die Kolonne 
dann im Gegenstrom. Hieraus folgt auf den einzelnen Reak- 
tionsstufen eine Verschiebung des Veresterungsgleichge- 30 
wichtes. Damit ist es moglich, die Raum-Zeit-Ausbeute der 
einzelnen Stufen zu erhohen und damit das erforderliche 
Katalysatorvolumen der gesamten Rektiflkationskolonne zu 
verringern. Sofern allerdings die Siedepunkte der Edukte 
nahe beieinander liegen, ist in der Regel ein gemeinsamer 35 
Zulauf fur das spezielle S toff gemi sen ausreichend. In der 
Regel werden die reaktiven Einbauten zwischen dem Zulauf 
der Edukte und dem Abzug des Zielesters angeordnet. Dar- 
iiber und darunter konnen konventionelle Einbauten (ohne 
Katalysator) in die Destillationssaule eingebaut werden. Es 40 
kann jedoch vorteilhaft sein, die Reaktionszone auch auf 
den Bereich oberhalb des Zulaufs dadurch auszudehnen, daB 
iiber diesem reaktive Einbauten angeordnet sind. 

Bei der erfindungsgemaBen Reaktivdestillalion wird die 
Zahl der Reaktionsstufen so gewahlt, daB die Ausgangs- 45 
saure im Zuge der Veresterung entfernt werden kann. Durch 
eine genaue Abstimmung von Bodenzahl und Reaktionsvo- 
lumen konnen entsprechend einer vollstandigen Umsetzung 
beider Edukte optimiert werden, und es kann ein spezifikati- 
onsgerechter Ester abgezogen werden. Bei bekannten Para- 50 
metern ist das eine Routinearbeit des Fachmannes. Im Falle 
der Herstellung von Butylacetat konnte dies mit 99,9 Gew.- 
% mit einem Restsauregehalt von 50ppm gewonnen wer- 
den. 

Weitere Einzelheiten und Vorteile der Erfindung konnen 55 
dem anhand der Zeichnung beschriebenen Ausfiihrungsbei- 
spiel fur die Herstellung von n-Butylacetat aus n-Butanol 
und Essigsaure entnommen werden. 

Durch die Leitung 1 wird Essigsaure und durch Leitung 2 
ein Teil der fur die gewiinschte Reaktion erforderlichen 60 
Menge Butanol einem Mischbehalter 3 zugefuhrt. Der an- 
dere Teil des fur die Reaktion erforderlichen Butanols wird 
iiber die Leitung 2a der Kolonne 8 an der Sielle 8a direkt zu- 
gefiihrt. Aus dem Behalter 3 wird das dort gebildete Edukt- 
gemisch durch Leitung 4 iiber einen Warmetauscher 5 in ein 65 
Guard-Bett 6 eingefiihrt. Dieses Guard-Bett kann auch als 
Vorreaktor ausgebildet sein. Es enthalt eine bestimmte 
Menge des fur die anschlieBende Reaktion erforderlichen 



Katalysators. Dieses Guard-Bett dient dem Zweck der Re- 
duzierung der Deaklivierung des in die Kolonne eingebau- 
ten Katalysators, wodurch eine erheblich langere Laufzeit 
dieses Katalysators erzielt werden kann. Das Guard-Bett 
kann relativ klein ausgebildet sein. Aus dem Guard-Bett 6 
wird das Reaktionsgemisch iiber die Leitung 7 in die Ko- 
lonne 8 geleiteu die etwa mit einem Druck von 1 bar arbeitet 
und in der die eigentliche Reaktion stattfindet. 

In dieser Kolonne 8 sind erfindungsgemaB reaktive Ein- 
bauten 9 vorgesehen, die mit dem fur die Reaktion erforder- 
lichen Katalysator versehen sind. Bei diesen Einbauten 9 
kann es sich in bekannter Weise um Verweilzeitboden han- 
deln, auf denen oder in deren Ablaufschachten der Katalysa- 
tor angeordnet ist. Es kann sich auch um beschichtete Fiill- 
korper, gewickelte oder strukturierte Packungen mit einge- 
webtem Katalysator und dergleichen handeln. In einem 
Ausfuhrungsbeispiel sind 40 derartige Stufen vorgesehen 
worden. Im dargestellten Beispiel sind sie in drei Abschnit- 
ten dargestellt. Der Sumpf der Kolonne 8 wird durch einen 
Umlaufverdampfer 10 beheizt. Durch die Leitung 11 wird 
Ruckstand abgezogen. Die iiber dem EinlaB des Umlaufver- 
dampfers 10 angeordneten Packungen 12 und 12A enthalten 
keinen Katalysator. Uber der Packung 12 wird durch Lei- 
tung 14 iiber einen Warmetauscher 13 das zu gewinnende 
Produkt n-Butylacetat in einer Reinheit von 99,9 Gew.-% 
abgezogen. 

Oberhalb der Zufuhrungsleitung 7 in die Kolonne 8 kann 
ebenfalls eine konventionelle Packung 15 angeordnet wer- 
den. Oberhalb dieser Packung 15 stromt das bei der Reak- 
tion entstehende Wasser als azeotropes Gemisch aus Wasser, 
Butanol und Butylacetat iiber Leitung 16 durch einen War- 
metauscher 17 in einen Phasentrenner 19. Aus diesem 
stromt abgesetzte organische Flussigkeit durch die Leitung 
20 zuriick in den Kopf der Kolonne 8. EventueU kann auch 
ein Teil des im Phasentrenner 19 abgetrennten Veresterungs- 
Wassers durch Leitung 21 in den Kopf der Kolonne 8 zu- 
ruckgeleitet werden. Am unteren Ende des Phasentrenners 
19 wird durch Leitung 22 ein Teil des Wassers abgezogen. 
Dieser Teil der waBrigen Phase des Phasenabscheiders 19 
enthalt noch organische Stoffe. Er kann deshalb vorteilhaf- 
lerweise noch aufgearbeitet werden. Hierzu dient eine kleine 
Strippkolonne 25, in deren Kopf dieses Wasser durch Lei- 
tung 22 eingefiihrt wird. Durch eine Leitung 23 wird dem 
Sumpf dieser Strippkolonne 25 Dampf zugefuhrt. Uber ei- 
nen Warmetauscher 24 wird durch Leitung 26 vom Sumpf 
dieser Strippkolonne eine geringe Menge schwach belaste- 
tes Abwasser abgefiihrt. Am Kopf dieser Strippkolonne 25 
abgefuhrter Dampf wird durch Leitung 28 und Warmetau- 
scher 27 wieder in den Phasentrenner 19 zuruckgefuhrt. 

Die Kolonne wird im Beispiel unter Atmospharendruck 
betrieben. Kopf- und Sumpftemperatur entsprechen den Sie- 
deiemperaturen des Leichtsieder-Azeotrops bzw. des Butyl- 
acetats. 

Entsprechend dem vorstehend beschriebenen Verfahren 
lassen sich erfindungsgemaB auch andere Ester herstellen 
wie bei spiels weise Alkylacetate, Glykoletheracetate und 
dgl. 

Im folgenden wird die Veresterung von n-Butanol und 
Essigsaure mit der erfindungsgemaBen Reaktivdestillation 
anhand eines speziellen Ausfiihrungsbeispiels naher erlau- 
tert und in der Zeichnung schematisch dargestellt. 

Im Beispiel war die Kolonne 8 eine Laborkolonne mit 
0,055 m Durchmesser. Verstarkungsteil und Abtriebsteil 
(unter Reaktionszone) wurden durch je vier Packungsab- 
schnitte a 0,5 m a 300 m 2 /m 3 realisiert. Den Reaktivteil bil- 
dete eine Katalysatorpackung mit einem Veresterungskata- 
lysator (Ionenaustauscher, Detoxane) (Lewatit 2631, 
Bayer); getrennt in 7 Packungssegmente dim, jeweils mit 
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Sammlern und Verteilern. Der Anteil des Kaialysators am 
freien Kolonnenvolunien betragt in den reaktiven Einbauten 
10- 50 Vol-%. Der Butanolzulauf (1-1,2 kg/h) wurde im 
Verhaltnis 1 : 2 auf zwei Stellen oberhalb und in der Mitte 
der Reaktionszone verteilt. Es wurden Versuche mit Varia- 5 
tion dieses Verhaltnisses und der Lage dieser mittleren Zu- 
laufstelle 8A durchgefuhrt. Wasser, Butanol und Butylacetat 
wurden durch Leitung 16 dampfformig oberhalb des zwei- 
ten Schusses 9 abgezogen. Wasser mit gelostem Butanol 
(etwa 6 Gew.-%) wurde aus dem Dekanter 19 abgezogen, 10 
die organische Phase insgesamt wurde durch Leitung 20 in 
die Kolonne 8 zuruckgefuhrt Es wurden etwa 1 0 g/h 
Sumpfprodukt (Schwersieder) durch Leitung 11 ausge- 
schleust. 

Die Anlage wurde zwischen 300 und 2000 mbar betrie- 15 
ben. Der Druckverlust betrug 25 mbar, uberwiegend im Re- 
aktivteil. 

Bei 700 mbar betrug die Sumpftemperatur 112,1°C, die 
Kopfternperatur entsprach dem ternaren Azeotrop urn 81°C. 
Die azeotropeZusammensetzung betrug ca. 12% n-Butanol, 20 
70% Butylacetat und 18% Wasser (Gew.-%). Direkt unter- 
halb der Reaktionszone war Essigsaure bereits auf etwa 
300 ppm abgereichert, wahrend n-Butanol noch mit etwa 
5 Gew.-% vorlag. 

Der Energieeintrag lag bei ca. 200 kW/to Butylacetat. 25 
Das Verfahren war gegen den Warmeeintrag nicht sen si ti v. 

In den Versuchen wurde Butylacetat mit nur 300 ppm 
Restessigsaure erzielt; das entspricht einem Umsatz von 
99,95%. Wasser wurde mit < 40 ppm gemessen. Daneben 
waren kleine Mengen Butanol und Nebenprodukte (Ether) 30 
enthalten. Bei geringeren Anforderungen an die Spezifika- 
tion der Produkte konnen die Reaktions- und Trennzone 
deutlich kiirzer ausfallen. 

Die Umrechnung der Laborkolonne auf den technischen 
MaBstab ist dem Fachmann bekannt. 35 

Paten tan spriiche 

1 . Verfahren zur Herstellung von Estern aus Alkohol 
und Carbons aure durch 40 

a) Zufuhrung eines Gemisches, enthaltend min- 
destens Alkohol undAoder Carbons aure als 
Edukte, in eine Destillationskolonne mit getrenn- 
ten Teilbereichen aus reaktiven und konventionel- 
len Einbauten, wobei sich die reaktiven Einbauten 45 
unterhalb der Zufuhrung des Gemisches und kon- 
ventionelle Einbauten oberhalb der Zufuhrung des 
Gemisches befinden, 

b) Umsetzung des Alkohols mit der Carbonsaure 

in den reaktiven Einbauten in Gegenwart eines 50 
Katalysators, 

c) destillative Trennung des anfallenden Reakti- 
onsgemischs in den hoher siedenden Ester und ein 
niedriger siedendes Azeotrop aus Alkohol, Was- 
ser und Ester, wobei der Ester im Sumpf anfallt 55 
und das Azeotrop uber Kopf abgezogen wird, 

d) Scheiden des Azeotrops in einem Phasentren- 
ner in eine waBrige und eine organische Phase und 
Riickfuhrung der organischen Phase in den Kopf 
der Destillationskolonne, 60 

dadurch gekennzeichnet, daB in Stufe b) ein heteroge- 
ner Katalysator eingesetzt wird und in Stufe c) der 
Ester oberhalb des Sumpfes als Reinprodukt zwischen 
weiteren, von denen in Stufe a) sich in der Anordnung 
unterscheidenden konventionellen Einbauten, die ober- 65 
halb des Einlasses eines Umlaufverdampfers angeord- 
net sind, abgezogen wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 



net, daB die konventionellen Einbauten oberhalb des 
Einlasses des Umlaufverdampfers in Packungen (12) 
und (12A) angeordnet sind. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB in den Teilbereichen mit reaktiven Ein- 
bauten der heterogene Katalysator 10 bis 50 Vol-% am 
freien Kolonnenvolumen betragt. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB als heterogener Katalysator 
ein saurer Ionenaustauscher eingesetzt wird. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, daB der Druck in der Destillati- 
onskolonne (8) 300 mbar bis 2000 mbar bevorzugt At- 
mospharendruck betragt. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Temperatur in der De- 
stillationskolonne (8) 50°C bis 160°C betragt. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, daB n-Butanol und Essigsaure 
eingesetzt werden. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, da- 
durch gekennzeichnet, daB das der Destillationsko- 
lonne (8) zugefuhrte Gemisch ausschlieBlich die 
Edukte der durchzufuhrenden Veresterung enthalt. 

9. Verfahren nach Anspruch 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das der Destillationskolonne (8) zuge- 
fuhrte Gemisch iiber einen Vorreaktor (6), der eine 
Teilmenge des in den reaktiven Einbauten angeordne- 
ten heterogenen Katalysators enthalt, geleitet wird. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, da- 
durch gekennzeichnet, daB mindestens eine Teilmenge 
der niedriger siedenden Komponente der beiden 
Edukte als Stufe a) an einer Stelle (8A) der Destillati- 
onskolonne (8) separat zugefuhrt wird, die sich unter- 
halb der Zul auf stelle des Gemisches und unterhalb re- 
aktiver Einbauten befindet. 

11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die beiden Eduktkomponenten der Stufe 
a) vollstandig getrennt zugefuhrt werden. 

12. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens 
nach einem der Anspruche 1 bis 11, enthaltend 

i) eine Destillationskolonne (8) mit reaktiven und 
konventionellen Einbauten 

ii) einen Phasentrenner (19) 

iii) eine Strippkolonne (23) 

iv) einen Umlaufverdampfer (10) 

v) gegebenenfalls einen Vorreaktor (6) 

und Verbindungsleitungen zwischen den Einrich- 
tungen i) bis v). 
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